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(54) Title: METHOD FOR THE CONTINUOUS SYNTHESIS OF MONOALKYL-HYDRAZINES WITH A FUNCTIONALISED 
ALKYL GROUP 

(54) Titre : PROCEDE DE S YNTHESE EN CONTINU DE MONOALKYL-HYDRAZINES A GROUPE ALKYLE FONCTION- 
NALISE 



(57) Abstract: The invention relates to a method for the continuous synthesis of monoalkyl-hydrazines with a functionalised alkyl 

group. The inventive method is characterised in that it comprises a step consisting in demixing a solution containing the synthesised 
monoalkyl-hydrazine, by reacting an anhydrous amine with monochloramine, in an organic phase and an aqueous phase with the 
22 addition of anhydrous sodium hydroxide. The invention can be used to obtain perfect selectivity in relation to monoalkyl-hydrazine 



ID 



IT) 



without the presence of the di- and tri- substituted forms thereof. According to the invention, the starting amine which has not reacted 
is collected and reused directly without any additional treatment. 



(57) Abrege : La presente invention conceme un precede de synthese en continu de monoalkylhydrazines a groupe alkyle fonc- 
tionnalise. Le procede se caracterise en ce qu'il comprend une etape de demixtion la solution comprenant la monoalkyl-hydrazine 
synthetisee, par reaction d'une amine anhydre avec de la monochloramine, en une phase organique et une phase aqueuse par I'ajout 
d'hydroxyde de sodium anhydre. Le procede mis au point permet d'obtenir une parfaite selectivite au niveau de la monoalkylhydrazine 
sans la presence de ses formes di- et tri- substituees. L'amine de depart qui n'a pas reagi est recuperee et reutilisee directement, sans 
traitement supplementaire. 
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En ce qui concerne les codes a deux lettres et autres abrevia- 
tions, se referer aux "Notes explicatives relatives aux codes et 
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Procede de synthese en continu de monoalkyl-hydrazines a groupe alkyle 
fonctionnalise 

5 La presente invention conceme un procede de synthese en continu de monoalkyl- 
hydraziQes a groupe alkyle fonctioimalise. 

Au sens de la presente invention, on entend par « monoalkyl-hydrazine » toute 
hydrazine de formule NHi-NH-R dans laquelle R represente un groupe alkyle 

10 fonctionnalise, c'est-a-dire comprenant au moins une fonction choisie dans le groupe 
constitue par une insaturation carbone-carbone (cas de I'allyle hydrazine) ou carbone- 
azote, un groupe hydroxyle (cas de la 2-hydroxyethyl hydrazine), un groupe alkoxy (cas 
de la 2-inethoxyethyl hydrazine) ou phenoxy (cas de Ph-0-CH2-CH2-NH-NH2), un 
groupe acide carboxylique, une fonction amine tertiaire (cas de (Me)2N-CH2-CH2-NH- 

15 NH2) ou un groupe phenyle (cas de Ph- CH2. NH-NH2). 

Les monoalkyl-hydrazines, notamment Tallylhydrazine, sont des composes 
firequemment utilises comme intemiediaires dans la fabrication de medicaments. 
A rheure actuelle, les seules methodes de synthese decrites dans la litterature 
scientifique font appel a I'hydrate d'hydrazine N2H4 et aux nitrosamines. Dans le cas 

20 particulier de la synthese de Tallylhydrazine, la premiere methode consiste a ajouter 
progressivement 1,28 moles de bromure d'allyle dans 8,96 moles de monohydrate 
d'hydrazine, ce qui correspond a un rapport molaire de 7. Au cours de Taddition, la 
temperature doit etre maintenue inferieure a 40°C. Le melange reactionnel est ensuite 
chauffe sous reflux a 70°C pendant une heure. Apres Textraction a I'^ther et distillation, 

25 on obtient un melange constitue de 57% de monoallylhydrazine (CH2=CHCH2NHNH2), 
11% de diallylhydrazine ((CH2=CHCH2)2NNH2) et de triallylhydrazine La mise en 
oeuvre d'un rapport plus eleve diminue la quantite de monoallylhydrazine au profit de la 
diallylhydrazine (rendement en (CH2=CHCH2)2NNH2 de 34,6%). Les difficultes de 
I'allylation se situent au niveau de la non selectivite et de la separation de 

30 I'allylhydrazine dans les melanges mono-, di-, tri-allylhydrazine / eau/ N2H4 (loffe B.V. 
et aL Zh. Org. Khim (1967) 3(6), 938-8). Une serie de brevets (JP 93-256100 ; JP 93- 
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261 194 ; JP 71 18218 ; JP 71 12963) faisant appel a dififerentes methodes ont ete deposes 
pour parvenir in fine a im compose de haute purete. 

Une seconde methode de synthese de Tallylhydrazine consiste en une nitrosation de 
Tallylamine a basse temperature (5^C) suivie d'une hydrogenation chimique (LiAlEU) 
5 du derive nitrose (l-nitrosoallylamine) en milieu ethere. Le rendraient reactionnel ne 
depasse pas 42%. Cqjendant, le produit issu de la premiere etape doit etre manipule 
avec beaucoup de precautions a cause de sa toxicite (compose hautement cancerogene), 
ce qui pose industriellement des problemes de mise en exploitation. De plus, 
Tutilisation de LiAlH4 impose Tabsence de traces d'eau, des reacteurs etanches et des 
10 solvants anhydres (ether diethylique), ce qui a pour effet d'augmenter les risques 
d'inflammation du melange reactionnel. 

D 'autre part, il est reconnu que pour la preparation de differentes hydrazines, on pent 
faire appel a la reaction dite de «Raschig», qui consiste a synthetiser la 
monochloramine par reaction de I'ammoniac sur une solution d'hypochlorite de sodium 

15 et a faire reagir la monochloramine formee sur une amine pour obtenir I'hydrazine 
correspondante. Ce precede est assez difficile a mettre en oeuvre parce qu'il necessite 
deux etapes distinctes, la premiere realisee a froid pour la synthese de la 
monochloramine et la deuxieme reaUsee a chaud, pendant laquelle est effectu6e la 
synthese de I'hydrazine. Par ailleurs, la monochloramine doit se trouver en presence 

20 d'un exces suffisant d' amine dans les solutions intermediaires de maniere a eviter des 
reactions secondaires de degradation, et par la suite le precede exige toujours des 
quantites tres importants de solutions a traiter. Cependant, ce precede ne peut pas etre 
applique pour la preparation de toutes les alkyl-hydrazines et surtout pas pour la 
preparation d' alkyl-hydrazines monosubstituees. En plus, le traitement des solutions de 

25 synthese necessite Textraction de I'eau puis de Tamine, ce qui exige des operations 
onereuses. 

Les inventeurs ont maintenant decouvert un nouveau precede de synthese de 
monoalkyl-hydrazines, en particulier de Pallylhydrazine. Ce precede mis en oeuvre en 
30 continu est base sur une transposition du procede Raschig, et il consiste a preparer la 
chloramine par action de rhypochlorite de sodium sur rammoniac a basse temperature, 
et ensuite, a faire agir la chloramine ainsi produite sur Talkyl-amine en milieu 
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homogene ou heterogene, puis a recycler Pamine et a extraire Thydxazine formee. 
L' amine de depart pent etre recyclee. 

L'invention permet de disposer d'un precede simple et economique pom: robtention 
d'aUcyl-hydrazines. 

5 

La presente invention a done pour objet un procede de synthese en continu d'une 
monoalkyl-hydrazine de formule (I) 

NH2-NH-R 

dans laquelle R represente independamment un radical alcenyle en C2-C65 un radical 
10 alc3myle en C2-C65 un radical alkyle lineaire en C1-C5 contenant au moins une fonction 
imino (-C=N-) ou un radical alkyle en Ci-Ce lineaire ou ramifie portant au moins un 
groupement fonctioimel choisi dans le groupe constitue par les radicaux OH, alkoxy en 
Ci-Ce, C=NH, CsN, phenoxy, COOH, COO-alkyle en Ci-Ce, phenyle ou NR3R4, R3 et 
R4 representant independamment Tun de I'autre un radical alkyle en Ci-Ce ou formant 
15 un cycle en C2-C6 ; caracterise en ce qu'il comprend les etapes successives suivantes : 

a) synthetiser la monoalkyl-hydrazine de formule (I) dans un reacteur approprie 
en faisant reagir en milieu alcalin et a une temperature comprise entre 25 et 45°C 
une monochloramine avec une amine anhydre de formule NH2-R (II), R ayant la 
meme signification que pour la formule (I) ; puis 
20 b) demixter la solution obtenue suite a Tetape a) en une phase organique et une 

phase aqueuse par I'ajout d'hydroxyde de sodium anhydre sous refroidissement 
afin que la temperature du milieu de demixtion ne depasse pas les temperatures 
d' ebullition des composes ; et 

c) isoler a partir de la phase organique ainsi obtenue la monoalkyl-hydrazine de 
25 formule (I). 

Lors de Tetape a), la monochloramine et Pamine anhydre de formule (II) sont 
avantageusement introduites de maniere simultanee. 

La synthese de la monoalkyl-hydrazine de fomiule I dans Tetape a) est effectuee en 
milieu homogene ou en milieu heterogene dans un reacteur approprie, qui est 
30 avantageusement un reacteur tubulaire agite. Le reacteur tubulaire permet d'eviter un 
contact entre la monoalkyl-hydrazine naissante et la monochloramine et ainsi il pemiet 
d'eviter une reaction d'oxydo-reduction entre ces deux reactifs. Le front reactionnel se 
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deplace le long du tube et la monoalkyl-hydrazine n'est plus en contact avec la 
monochloramine injectee k la base du reacteur. 

Selon une variante avantageuse de Tinvention, la concentration en ions hydroxyles dans 
le milieu de reaction de I'etape a) est comprise entre 0,3 et 0,8 moLF^ 
5 Selon une variante avantageuse de I'invention, a Tetape a), le rapport molaire amine 
anhydre de formule Il/monochloramine est compris entre 18 et 30, les bomes etant 
incluses. Le temps de reaction est variable est depend de la temperature h laquelle 
s'effectue la reaction et du rapport des concentrations des reactifs. Par example, dans le 
cas de la synthese de la monoallyhydrazine, dans la gamme des rapports de 

10 concentrations donnee et a IS^'C, le temps de reaction est de I'ordre de 2 a 1 0 minutes. 
Selon une variante avantageuse de I'invention, prealablement a Tetape a) la 
monochloramine est alcalinisee dans un melangeur par ajout dWe solution d'hydroxyde 
de sodium de telle sorte que le titre massique en hydroxyde de sodium dans le 
melangeur soit compris entre 2 et 6%. Le melangeur est avantageusement maintenu a 

15 une temperature comprise entre -10 et 5°C. 

Ainsi, selon cette variante de Tinvention, la reaction de la monochloramine avec 
I'amine anhydre de formule (II) s'effectue en presence d'une solution aqueuse 
d'hydroxyde de sodium a une temperature comprise entre 25 et 45°C. A la sortie du 
reacteur de I'etape a), c'est-a-dire en fin de reaction, la concentration en hydroxyde de 

20 sodium est inferieure a 0,3 mol/L. La concentration en sonde ne doit pas etre trop 
elevee sinon le melange reactionnel risque de demixter par relargage. En cas de 
relargage, il faudrait alors faire intervenir un reacteur du type reacteur piston agite. 
Lors de la reaction de synthese de la monoalkyl-hydrazine, de Tacide chlorhydrique est 
egalement forme. L'alcalinisation de la monochloramine, c'est-a-dire Tajout d'nne base 

25 forte telle que la sonde, permet de neutraliser Pacide forme, afin d'eviter toute 
protonation locale de Tamine an moment du melange et ainsi eviter la fomiation d'une 
monochloramine substituee, qui pourrait engendrer la formation d'aUcyl-hydrazines di- 
ou tri-substituees. La quantite de base forte ajoutee doit etre suffisante pour neutraliser 
tout I'acide forme. De plus, la vitesse de formation de I'hydrazine augmente avec 

30 Talcalinite du milieu, ce qui n'est pas le cas des reactions de degradation, telles que par 
exemple Toxydation de Thydrazine naissante par la chloramine. 
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La monochloramine, avantageusement alcalinisee, et Tamine anliydre de formule (II) 
sont de maaiere avantageuse introduites simultanement daas le reacteiir. Les debits 
d'addition de T amine anhydre de formule (11) et de la monochloramine sont tels que le 
rapport des concentrations molaires de Tamine heterocyclique sur la monochloramine 
5 soit avantageusement compris entre 18 et 30, les homes pouvant etre incluses. Dans le 
cas de la synthese de la monoallylhydrazine, la reaction de synthese s'effectue en milieu 
homogene. 

Lors de Petape b), la quantite d'hydroxyde de sodium anhydre ajoutee est 
avantageusement telle que le titre massique en hydroxyde de sodium soit compris entre 
10 10 et 35%, de preference de 30%. Dans ces conditions, le milieu demixte en deux 
phases dont Tune concentre la quasi-totalite des molecules organiques, notamment la 
monoalkyl-hydrazine et I'amine initiale, dans la phase legere (phase organique). Ce 
traitement a Thydroxyde de sodium permet par demixtion d'61iminer au moins 70 a 
80% en poids, selon le caractere organique (nombre d'atomes de carbones) de ramine 
15 et de la monoalkylhydrazine, avantageusement environ 85% en poids de Teau presente 
dans le milieu reactioimel et d'extraire rammoniac forme avec les sels dans la phase 
inferieure (phase aqueuse). Le taux d'eau diminue avec le nombre d'atomes de carbones 
ou au contraire augmente s'il y a des groupes fonctionnels hydrophiles. 
Dans le cas de la synthese de I'allylhydrazine par exemple, la temperature du milieu de 
20 demixtion de Tetape b) ne doit pas depasser BO'^C. 

L'etape c) comprend avantageusement les etapes successives suivantes : 

i) isoler I'amine anhydre de formule (II) qui n'a pas reagi et une solution 
concentree de monoalkyl-hydrazine de formule (I) par distillation de la phase 
organique obtenue suite a l'etape b) ; puis 
25 ii) le cas echeant, purifier ladite solution concentree de monoalkyl-hydrazine de 

formule L 

La distillation, avantageusement conduite a pression atmospherique, permet de 
r^cuperer en tete de colonne la totalite de Tamine anhydre de formule (II) initiale qui 
n'a pas reagi a une temperature de distillation egale ou legerement superieure a la 
30 temperature d'ebuUition de ladite amine sans entrainement de la monoalkyl-hydrazine 
formee qui a une temperature d' ebullition plus elevee. 
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Ladite aniine recuperee suite a I'etape i) est avantageusement reinjectee dans le r6acteur 
de I'etape a). Ladite amine peut etre reinjectee directement, sans traitement 
supplementaire, au niveau du reacteur de I'etape a) ou se forme la monoalkyl-hydrazine. 
La solution concentree de monoalkyl-hydrazine de formule (I) est le cas echeant 
5 purilBee, avantageusement par distillation, qui peut etre efFectuee a pression 
atmospherique. Cette distillation, appelee rectification finale, permet d'obtenir en tete 
de colonne un titre superieur a 95%, avantageusement superieur a 99%, en monoalkyl- 
hydrazine. Ladite distillation est eventuellement precedee d'une etape de demixtion en 
une phase organique et une phase aqueuse par ajout d'hydroxyde de sodium anlaydre de 
10 telle sorte que le titre massique en hydroxyde de sodium soit compris entre 30 et 50%. 
Cette etape de demixtion permet d'eliminer I'eau eventuellement encore presente dans 
la solution concentree de monoalkyl-hydrazine obtenue suite a I'etape i). 
La monochloramine introduite a I'etape a) est avantageusement preparee selon un 
precede comprenant les etapes successives suivantes : 
15 Of) preparer ime solution aqueuse d'hypochlorite de sodium ayant un degre 

chlorometrique compris entre 36 et 100° eventuellement par dilution d'une 
solution d'hypochlorite ayant un degre chlorometrique compris entre 100 et 
120° ; puis 

/3) faire reagir une solution d'hydroxyde d'ammonium et de chlorure 
20 d' ammonium avec la solution aqueuse d'hypoclTlorite de sodium obtenue suite 

a I'etape a), en milieu faiblement alcalin, a une temperature comprise entre -15 
et -T^C, pour former ladite monochloramine. 
Au sens de la presente invention, on entend par 1' expression milieu « faiblement 
alcalin » un milieu dont la valeur de pH est d'environ 10±1. 
25 Le rapport molaire solution d'hydroxyde d' ammonium et de chlorure 
d'ammonium/solution aqueuse d'hypochlorite de sodium est avantageusement compris 
entre 2,5 et 3, les homes etant incluses. 

Le rapport molaire chlorure d'ammonium/hydroxyde d'ammonixam est avantageusement 
compris entre 0,1 et 1,75, les homes etant incluses, plus avantageusement il est 
30 d'environ 0,65. 

Dans le cas ou le reactif chlore mis en oeuvre a Tetape o?) est obtenu par dilution d'une 
solution d'hypochlorite haut titre a 100-120°chlorometrique, cette dilution presente 
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Tavantage de diminuer de 40% la teneur en chlorure de sodium. Ce traitement, 
favorable pour renvironnement, permet un refroidissement de la solution d'eau de 
Javel, sans risque de cristallisation jusqu'a "15°C. 

Le procede mis au point, objet de la presente decouverte, permet d'obtenir une parfaite 
5 selectivite au niveau de la monoalkyl-hydrazine sans la presence de ses formes di- et tri- 
substituees, ce qui est une des originalites majeures par rapport aux procedes faisant 
intervenir une alkylation. On pent considerer que le procede de synthese selon 
I'invention ne conduit jamais a des produits di- ou tri- substitues. En effet, le reactif 
aminant non substitue, en roccurrence la monochloramine, cede son groupe NH2- a 
10 I'amine de formule (II) par substitution nucleophile de type SN2. L'alkyl-hydrazine 
monosubstituee resultante conservera done le meme degre de substitution que I'amine 
pr6curseur. Ce procede simple a mettre en oeuvre evite les differents traitements 
anterieurs complexes d'isolement de la monoalkyl-hydrazine en presence de melange 
H2O-N2H4. 

15 Le procede de la presente invention permet done non seulement la synthese de la 
monoalkyl-hydrazine en continu, sans formation d'aucun intermediaire toxique, mais il 
permet aussi Tobtention de ladite hydrazine avec un cout pen eleve. 

L'exemple donne, a titre non limitatif, une description detaillee de la mise en oeuvre du 
20 procede de T invention, procede dont le schema de principe est represente figure L 

SignijBcation des abreviations utilisees : 

Rl : reacteur 1 

M : melangeur 

R2 : reacteur 2 
25 CDl : colonne de distillation n^^l 

CD2 : colonne de distillation n°2 

1 : allylamine anhydre 

2 : allylhydrazine 

3 : Solution eau+NHs+NaCl+NaOH 



30 
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EXEMPLE : Preparation de la monoallylhydrazine en continu 

Toutes les quantites indiquees correspondent a une unite en regime et sont rapportees a 
un litre d'hypochlorite injecte. 
5 Un litre d'nne solution d'hypochlorite de sodium elaboree par dilution de 50% d'une 
solution d'hypochlorite de haut titre (100 a 120° chlorometrique, soit aprds dilution 
[NaOCl] = 2,14 moLL"^ ; [NaCl] = 0,85 mol.L"^) et un litre de solution ayant une 
concentration en ammoniac de 3,60 moLL"^ et en chlorure d'ammonium de 2,38 moLL"^ 
sont introduits en continu dans un reacteur agite (Rl) a raison de 5 mL.min"^ chacun 
10 (soit 6 g/min de solution d'hypochlorite a 48°chlorometrique et 5,05 g/min du melange 
ammoniacal NH3 + NH4CI). 

La temperature au sein du reacteur est maintenue entre -8°C et -11°C, et le pH de la 
reaction est voisin de 10, A la sortie de Rl, on obtient une solution de monochloramine 
de titre superieur a 1 mol.L"^ ce qui correspond a un rendement proche de 100% par 

15 rapport a Thypochlorite de sodiimi. 

A la sortie de Rl, la solution de monochloramine obtenue ci-dessus (2 litres) est 
alcalinisee par introduction en continu d'une solution concentr6e d'hydroxyde de 
sodium (0,39 litre a 30% en poids) au sein d'un melangeur M a double enveloppe 
maintenu a basse temperature entre -9°C et -IPC. L'homogeneisation est assuree par 

20 entramement magnetique. 

La synthese de la monoallylhydrazine est effectuee au moyen d'un agitateur tubulaire 
R2 agite. La monochloramine alcalinisee (2,39 litres), issue de I'enceinte de melange M, 
et I'allylamine anhydre (3,25 litres soit 2,46 kg car la densite est de 0,760) sont 
introduits simultanement a la base du reacteur au moyen de pompes doseuses. Le debit 

25 de Tallylamine anhydre est de 16,46 mL/min et une partie de la reaction est effectuee en 
milieu homogene a 35°C. La concentration finale en NaOH au sorth- de R2 est de 
0,3 mol.L"^ 

Le present precede est caracterise en ce que Ton ajoute, a la liqueur reactionnelle 
homogene (5,6 kg), de I'hydroxyde de sodium, selon un titre massique compris de 
30 preference entre 30 et 40%, sous refroidissement de maniere que la temperature ne 
depasse pas 45°C. Dans ces conditions, on obtient deux phases dont Tune legere 
(environ 2 kg) contient la totalite des organiques, c'est a dire la monoallylhydrazine et 
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rallylamine en exces. Ce traitement permet ainsi d'eliminer entre 80 et 85% en poids de 
Teau presente dans les solutions de synfhese. 

L'obtention de la monoallhylhydrazine necessite ensuite deiix etapes successives : 

- recuperation de Tallylamine qui n'a pas reagi par distillation de la phase a la 
5 pression atmospherique. On recupere environ I J kg d' amine anhydre a une 

temperature de 52°C (colonne de distillation CDl), qui est reinjecte sans traitement 
dans le reacteur R2. 

- Purification de la solution obtenue en pied de colonne (colonne de distillation CD2) 
apres separation par addition d'hydroxyde de sodium (40 a 50%). Avant 

10 purification, la phase legere a un titre en monoallhylhydrazine au moins egal a 95%. 

Apres purification, on obtient de la monoallhylhydrazine ayant un degre de purete 
superieur a 99%. Le rendement en monoallylhydrazine par rapport a Tallylamine 
consommee est superieur a 80%. 
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REVENDICATIONS 



5 1 . Precede de synthese en continu d'lme monoalkyl-hydrazine de formule (I) 

NH2-m-R 

dans laquelle R represente independainment un radical alcenyle en C2-C6, un radical 
alcj/nyle en C2-C6 un radical alkyle en C1-C5 contenant une fonction imino (-C=N-) ou 
un radical alkyle en Ci-Cg lineaire ou ramifie portant au moins un groupement 
10 fonctionnel choisi dans le groupe constitue par les radicaux OH, alkoxy en Ci-Ce, 
C=NH, C=N, phenoxy, COOH, COO-alkyle en d-Ce, phenyle ou NR3R4, R3 et R4 
representant independamment Pun de Tautre un radical alkyle en Ci-Ce ou foimant un 
cycle en C2-C6 ; caracterise en ce qu'il comprend les etapes successives suivantes : 

a) synthetiser la monoalkyl-hydrazine de foraiule (I) dans un reacteur approprie 
15 en faisant reagir en milieu alcalin et a une temperature comprise entre 25 et 45°C 

ime monochloramine avec une amine anhydre de formule NH2-R (formule (II)), 
R ayant la meme signification que pour la formule (I) ; puis 

b) demixter la solution obtenue suite a I'etape a) en une phase organique et une 
phase aqueuse par I'ajout d'hydroxyde de sodium anhydre sous refroidissement 

20 afm que la temperature du milieu de demixtion ne depasse pas les temperatures 

d'ebuUition des composes ; et 

c) isoler a partir de la phase organique ainsi obtenue la monoalkyl-hydrazine de 
formule (I). 

25 2. Precede selon la revendication 1, caracterise en ce que, a I'etape a), le rapport molaire 
amine anhydre de formule Il/monochloramine est compris entre 18 et 30, 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que le reacteur approprie 
utilise k Tetape a) est un reactexir tubulaire agite. 

30 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce que 
prealablement a Tetape a) la monochloramine est alcalinisee dans un melangeur par 
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ajout d'une solution d'hydroxyde de sodiimi de telle sorte que le titre massique en 
hydroxyde de sodium soit compris entre 2 et 6%. 

5. Precede selon la revendication 4, caracterise en ce que le melangeur est maintenu a 
5 une temperature comprise entre -10 et 5°C. 

6. Precede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce que 
la quantity d'hydroxyde de sodium anhydre ajoutee lors de Tetape b) est telle que le titre 
massique en hydroxyde de sodium soit compris entre 10 et 35%. 

10 

7. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce que 
I'etape c) comprend les etapes successives suivantes : 

i) isoler 1' amine anhydre de formule (II) qui n'a pas reagi et une solution 
concentree de monoalkyl-hydrazine de formule (I) par distillation de la phase 

15 organique obtenue suite a T^tape b) ; puis 

ii) le cas echeant, purifier ladite solution concentree de monoalkyl-hydrazine de 
formule (I). 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que ladite amine anhydre de 
20 fonnule (II) qui n'a pas reagi recuperee suite a I'etape i) est reinjectee dans le reacteur 

de I'etape a). 

9. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que la solution concentree de 
monoalkyl-hydrazine de formule (I) est purifiee par distillation, ladite distillation etant 

25 eventuellement precedee dWe etape de demixtion en une phase organique et une phase 
aqueuse par ajout dliydroxyde de sodium anhydre de telle sorte que le titre massique en 
hydroxyde de soditim soit compris entre 30 et 50%. 



30 
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10. Precede selon Ttme quelconque des revendications precedentes, caracteris6 en ce 
que la monochloramine est pr6paree selon un precede comprenant les etapes 
successives suivantes : 

a) preparer une solution aqueuse d'hypochlorite de sodium ayant un degre 
5 chlorometrique compris entre 36 et 100° eventuellement par dilution d'une 

solution d'hypochlorite ayant un degr6 chlorometrique compris entre 100 et 
120° ; puis 

^) faire reagir une solution d'hydroxyde d'ammonium et de chlorure 
d' ammonium avec la solution aqueuse d'hypochlorite de sodium obtenue suite 
10 a I'etape a), en milieu faiblement alcalin, a une temperature comprise entre -15 

et -T^^C, pour former ladite monochloramine 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que le rapport molaire 
solution d'hydroxyde d'ammonium et de chlorure d'ammonium/solution aqueuse 

15 d'hypochlorite de sodium est compris entre 2,5 et 3. 

12. Procede selon la revendication 10 ou 1 1, caracterise en ce que le rapport molaire 
chlorure d'ammonium/hydroxyde d'ammonium est compris entre 0,1 et 1,75, 
avantageusement il est d' environ 0,65, 

20 
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